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(54) Compositions concentrees d'adoticissants textiles. 



(57) Compositions concentres pour I'adoucissement des tex- 
tiles, contenant de 15 a 50 <Vo de denves cationiques substan- 
tifs aux textiles, du type sets de dtalkyl dimethylammonium, 
dont les chaTnes alkyles comprennent de 12 a 22 atomes de 
carbone. 

La formulation des compositions suivant Unventton les rend 
aisement diluabtes a I'eau froide ou tiede; les. solutions ou 
Emulsions obtenues par dilution sont fluides. stables, et sont 
utiiisables pour I'adoucissement des textiles par rincage apres 
lavage. 
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La presente invention concerne des compositions 
pour adoucissement des textiles et en particulier des compo- 
sitions concentrees, tres aisement diluables en toutes 
proportions a l'eau froide ou tiede. 

On entend par adoucissement des textiles un trai- 
tement qui leur conf ire un ensemble de qualites dont notam- 
ment la douceur au toucher, la facility de repassage, 
l f absence d r accumulation de charges £lectriques , et acces- 
soirement une amelioration de la rapiditi de s€chage. 

La m§thode la plus employee pour realiser ce trai- 
tement consiste fort simplement en 1" addition de composition 
adoucissante liquide en petite quantite au bain de ringage 
apr£s lavage. 

On connait depuis longtemps deja des composes 
chimiques susceptibles de s' adsorber sur les fibres textiles 
k partir de leurs solutions ou dispersions aqueuses, et 
parmi eux des derives du type ammonium quaternaire munis de 
chalnes alky les ou alkenyles suffisamment longues (12 I 22 
atomes de carbone ) pour leur confe'rer une insolubiliti ou 
tout au moins une hydrophobicite suffisante. 

On peut citer parmi de tels produits substantifs 
aux textiles industriellement accessibles : 

- les chlorures et methyl sulfates d'alkyl-trimethyl 
ammoniums et leurs homologues ; 

- les chlorures et methyl sulfates de dialkyl-dim€thyl 
ammonium ; 

- les chlorures et m§thyl sulfates d'alkyl N -methyl- N- 
alkyl amidoethyl iraidazolinium ; 

- les sels d'alkyl pyridinium ; 

- les sels des diammoniums derives des alkyl propylene 
diamines NN m§thyl£es , ethoxylees qu propoxyl§es ; 

- de nombreux et tres divers derives quaternis§s derives 
d 1 aikylamides eux-memes resultant de la condensation 
d'acides gras et d'ethanqlamines ou de polyethylene-poly- 
amines ; 

- des polymeres cationiques, comme ceux qui sont cit§s dans 
le brevet US 4.179.382, gommes polysaccharides, amidons, 
homo et heteropolymeres cationis^s. 
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En fait, on a reconnu depuis longtemps, des 
qualit§s adoucissantes optimales aux d§riv§s du type 
dialkyldimethylammonium, et plus spicialement au chlorure 
de di (suif-alkyljdimithylammonium, c'est-i-dire au sel 
d 1 ammonium quaternaire de formule : 

Alk CH, 

cx- 



oil Alk reprSsente des chaines aliphatiques satur^es de 12 
§ 22 atomes de carbone, et dont la repartition statistique 
est celle des acides gras de suif hydrog§n€s dont elles sont 
issues. 

15 Cependant, 1* utilisation de ce produit remarguable 

est limit^e S des formulations relativement dilutes, Les 
solutions ou dispersions concentries, c'est-a-dire au-delS 
de 6-8 % de matidre active sont en effet des liquides tr§s 
visqueux, devenant h§terog£nes au stockage, et les tenta- 
tives d 1 augmentation de lateneur en matiere active se 
heurtent a des ph§nomenes de gSlif ication. Ces difficult§s, 
bien connues des f ormulateurs , sont par exemple analyses 
dans l'article de A.D. James et P.H. Ogden, Journal of 
American Oil Chemist's Society, vol. 56 Avril 1979 p. 542 
a 547. 

De plus, des formulations concentries, qui, de 
fagon ponctuelle, se pr^sentent avec une fluidity suffisante, 
ne sont pas diluables par suite de gelif ications S la dilu- 
tion. D'oii difficult§s majeures & la fabrication industrielle 

2q ou domestique des solutions diluies. 

La literature fournit beaucoup dVexemples de 
concentr§s adoucissants, mais 1' analyse des exemples cit£s 
montre que si on elimine les formulations qui ne sont pas 
exclusivement basees sur les adoucissants du type di(suif- 

35 alkyljdimithylammoniuiti) les concentrations utiles sont 
toujours limitees a des teneurs ne d§passant que diffici- 
lement 10 %. 

Les demanderesses ont trouv§, de fagon inattendue, 
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que des compositions titrant jusqu'S 50 % en adoucissant 
pouvaient etre tris aisement amenies par simple dilution & 
l'eau a temperature ambiante a la forme de liquide, micro- 
emulsions ou emulsions stables, sans qu'il soit nicessaire 

5 d'utiliser de moyens mecanicfues puissants pour la disper- 
sion, et sans risque d'engendrer des gels ou des h6tero- 
gineitSs, ni au cours des operations de dilution, ni au 
cours du stockage des produits resultant de cette dilution, 
en associant au compose adoucissant, et plus precisement, 

10 au chlorure de di (suif-alkyUdimethylammonium, en quantite 
controlee, des alcools courts, des glycols courts ou des 
Others de ces alcools ou. glycols courts. 

Les compositions selon 1' invention comprennent : 

A) - de 15 a 50 % d'un sel de dialkyl dimethyl ammonium, et 
15 de preference d'un chlorure de di(suif-alkyl) dimethyl- 
ammonium, dont on peut trouver par exemple une presen- 
tation commerciale sous le nom de NORAMIUM M2 SH (CECA S.A): 

B) - de 10 h 50 % d'un compose S caractSre hydrophile et choisi : 

- soit parmi les alcools legers, de formule generale 

20 R 1 0H °^ R i ^esigne une chalne hydrcicarbonee, lineaire 

ou ramifiee, dont la longueur n'excede pas quatre 
atomes de carbone : ethanol, propanols ou butanols ; 

- soit parmi les glycols de formule generale HO-R 2 -OH 
ou R 2 est une chalne hydrocarbonee lineaire ou 

25 ramifiee n'excedant pas huit atomes de carbone, et 

l'on prefere dans l'invention, l'ethyline glycol, le 
propylene glycol, et l'hexyl^ne glycol ; 

- soit parmi les raonoethers des alcools ou glycols 
precedemment definis, de formule generale R^-O-^ et 

30 R^-O-R^OH oil R 1 et R 2 ont les significations 

precedentes, et R 3 une chalne hydrocarbonee contenant 
au plus quatre atomes de carbone, les produits preferes 
pour l'invention etant les ethers ethylique. et buty- 
lique de 1' ethylene glycol. 
35 Les compositions selon l'invention off rent les 

chemins de dilution convenables lorsque les rapports de 
concentration ponderale entre les composants hydrophiles B 
et le derive quaternaire A sont compris entre 0,7 et 2,3. 
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C)- des constituants secondaires optionnels tres divers et 
connus de l'homme de l'art, et correspondent soit 3 des 
aides de solubilisation, soit a des additifs destings 
a amgliorer 1' aspect ou la presentation du produit 
5 final. Parmi les aides de solubilisation lipophiles, 

on peut citer les. glycSrides de synthase, comme par. 
exemple le Miglyol 812 (Dynamit Nobel) , les esters 
d'alcools ligers et d'acides gras, oliique, stiarigue, 
palmitique, les esters de glycol de ces memes acides, 
10 des huiles f luides comme les huiles de vaseline. 

Parmi les aides de solubilisation hydrophiles, on peut 
notamment citer les nonyl- et octyl-phinols oxygthylgs 
par 5 a 9 moles d'oxyde d' ethylene, des ricins oxygthyles 
comme le Cremophor EL (BASF) , le Mergital EL 33 (Henkel) , 
15 l'Arlatone 650 (Atlas). 

Les additifs modifiant 1' aspect ou la presentation 
ggngrale sont les sels mingraux, par exemple chlorures de 
sodium ou de calcium, les parfums, les azurants optiques, 
les colorants-, etc.... 

20 Les compositions rSalisees suivant 1' invention aux 

fortes teneurs de 40 a 50 % -en chlorure de di (suif-alkyl) 
dimethylammonium sont des liquides §pais ou des pates, dont 
1' aptitude a la dilution est excellente, et qui se pretent 
aisement et indifferemment a la realisation de concentres 
25 a 15-40 % de matiere active, ou de dilutions courantes a 
concentrations plus faibles, qui se prSsentent sous forme 
liquide et sont homogene et stockables. 

Les concentres a 15-40 % de matiere active sont 
directement utilisables comme adoucissants des textiles en 
usage menager ou industriel , grace notamment a leur excel- 
lente dispersibiliti lors de leur mise en oeuvre par l'uti- 
lisateur. lis peuvent ggalement, et avantageusement servir 
d'intermidiaires a la fabrication des formules a faible 
. concentration pour usage courant, en raison de leurliqui-' 
35 ditg et de leur dispersibilitg qui rendent tres aisges les 
opgrations de manutention et de dilution. 

Les formulations tres riches en alcools, glycols 
ou gthers courts se prSsentent sous forme de microgmulsions, 
le terme de microgmulsions gtant pris ici au sens strict 
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de systemes liquides, micellaires, limpides. 

Ces microemulsions , si la formulation en est 
realisee dans certaines limites de composition, sont soit 
infiniment diluables 3 l'eau pour donner des solutions 

5 limpides, soit transformables par dilution en emulsions 
fines 3 tres. haute stabilite. Sous l'une ou l'autre forme 
de dilution, ces presentations realisent 1 1 object if recherche 
de compositions I teneur ajustable en agent adoucissant 
principal et conservent la qualite de liquidite exigible par 

10 le formateur et le consommateur. 

Les exemples qui suivent, qui ne sont pas limi- 
tatis, feront mieux comprendre l 1 invention. Pour en simpli- 
fier 1' expose 1 ,' on a designe par : 

15 - DSDMA - le compose de type A, chlorure de di (suif-alkyl) 
dimethylammoniuin, etant entendu que l'on comprend par la 
une pr§sentation industrielle du produit, & environ 75 % 
d'extrait sec ; 

Hexylene-glycol - le glycol commercial constitue essen- 
20 tiellement par le l^methyl-2 ,4-pentanediol ; 

- BEG - le monohutylether de 1 1 Ethylene-glycol ; 

- NI - un aide de solubilisation hydrophile, le plus souvent 
a caractere non ionique , dont des exemples sont donn§s au 
paragraphe C. 

25 EXEMPLE 1 : 

On milange intimement & 40°C environ les ingredients 

suivants : 



- DSDMA 


20 


g 


- Ethanol 


10 


g 


- Isobutanol 


20 


g - 


- NI 


2 


g 


- Miglyol 812 


10 


g 


puis, on ajoute 






toujours & environ 


40< 


>c 


- Eau 


38 


g 



Le produit est limpide a la temperature de fabri- 
cation, et conserve sa limpidite a temp§rature ambiante. Le 
produit ainsi obtenu est diluable a l'eau et peut ainsi former 
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des compositions fluides et limpides. aux teneurs courantes 
de 5 a 7 % en produit adoucissant (extrait sec) . 

EXEMPLES II a IV ; 

Des formules de comportement et d' aspect tr£s 
voisins sont aisgment obtenus en variant les additif s 
lipophiles. 



Exemples 


II 




in 




IV 




- DSDMA 


20 


g 


20 


g 


20 


g 


- Ethanol 


10 


g 


10 


g 


10 


g 


- Isobutanol 


20 


g 


20 


g 


20 


g 


- NI 


2 


g 


2 


g 


2 


g 


- Miglyol 812 


5 


g 










- Myristate d'isopropyle 


5 


g 


5 


g 


4 


g 


- Huile de vaseline fluide 






5 


g 


6 


g 


- Eau 


38 


g 


38 


g 


38 


g 



EXEMPLE V : 



On realise des Emulsions stables a 26,6 % de 
chlorure de di (suif -alky 1) dime thylammonium commercial par 
une operation qui consiste en une fabrication a ti£de de 
concentri que I'on dilue . immSdiatement pour obtenir la 
presentation en Emulsion stable a temperature ambiante. 
Pour cela, on fond vers 40 °C les ingredients suivants : 



- DSDMA 26,6 g 

- Isopropanol 18 g 

- Huile de vaseline fluide 2,5 g 

- Ni 8,6 g 
puis on ajoute, k environ 40 °C 

- E au 17 g 



L' emulsion laiteuse ainsi formee est dispersee par 
simple agitation dans 35,3 g d'eau a 20°C. Une telle presen- 
tation est peu visqueuse et parfaitement stockable. Elle est 
rediluable au quart, par de l'eau k temperature ambiante, 
pour donner un produit analogue aux presentations habituel- 
lemerit commercialisees pour 1 'adoucissement au ringage. 
EXEMPLE VI : 

On fond a 40°C environ, le melange de : 
" DSDMA 26,6 g 

- BEG 12,0 g 
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- Hexyldne-glycol 6 g 

" NI 2 g 

On ajoute alors 26 g d'eau k 40°C puis on verse la prepa- 
ration dans 27,4 g d'eau a temperature ambiante. 
5 L 1 Emulsion fluide ainsi produits est directement 

utilisable pour l f adoucissement des textiles, ou encore 
dilute pour constituer des presentations aux teneurs 
commercialisies habituelles. 
EXEMPLE VII : 

0 On obtient un concentre particuliSrement stable en 

suivant la procedure et la formulation ci-apres : fusion 



a environ 40 °C de 

- DSDMA 26,6 g 

- BEG 12 g 
15 - Hexylene-glycol 6 g 

- NI 1 g 



puis addition d'eau a 40 °C : 3,4 g 

Refroidir puis a j outer 46 g d'eau froide a 20°C. 
L'Smulsion obtenue est fluide et parfaitement diluable a 
20 froid sans flocculation ni gelification. ' 
EXEMPLE VIII : 

On peut former un concentre fluide et diluable, par 
melange a environ 40°e de : 



DSDMA 49,3 g 

25 - BEG 22,2 g 

-Hexyldne-glycol 11, 1 g 

- NI 1,85 g 



puis on introduit dans ce melange 15,55 g d'eau a 20°C. 
L' Emulsion fluide ainsi obtenue est d§concentrable a l'eau en 
30 toutes proportions. 
EXEMPLE IX : 

On r§alise la composition de l'exemple precedent 
sans introduire d'eau. Au refroidissement on pbtient une 
pate molle. Cette pate est dispersible S froid sous douce 
35 agitation dans l'eau. On peut ainsi en obtenir soit,un 

superconcentre semblable a celui de l'exemple VIII, soit un 
concentre pr§t a I'emploi a 20 % de raatiSre active comme dans 
l'exemple VII, soit, par dilution plus pouss§e, des presentations 
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traditionnelles k 5 % de jnatidre active pour §tre condi- 
tionnees, stock§es et diffusSes comme les formuies courantes 
du marchS. 
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REVEND I CAT ION S 

Compositions pour le conditionnement des textiles, sous 
forme de p§tes, ou de dispersions ou solutions aqueuses, 
diluables en toutes proportions a I'eau et caract§risees 
en ce qu'elles comprennent : 

A- de 15 a; 50 % d'un compose cationique substantif aux 
textiles, choisi dans la classe des sels de dialkyl- 
dim€thylammonium comportant deux chaines alkyles de 
12 a 22 atomes de carbone ; 

B- de 10 S 50 % de derivis I caractere hydrophile et 
choisis, isoliraent ou en milange ; 

a) parmi les alcanols RjOH 

ou R 1 est un reste alkyle de 1 & 4 carbones 

b) parmi les glycols HO-R 2 -OH 

oH R 2 est un reste alkyle liniaire ou ramifie" de 
2 a 6 carbones 

c) parmi les mono§thers des glycols et des alcools 
definis ci-dessus. 

C- des compos ants secondaires et constitues 

a) des aides de solubilisation lipophiles, et plus 
particulierement d' esters d 1 alcools legers, de 
glycol, ou de glycerol et d'acides gras ayant 12 
a 30 atomes de carbone et/ou des huiles fluides, 
comme i'huile de vaseline ; 

b) des aides de solubilisation hydrophiles non-ioniques 
alkylph§nols oxySthyles ou ricins oxyethyles 

c) des additifs destines 3 ameliorer l f aspect general 
du produit, parfums, colorants, azurants optigues. 

Compositions selon la revendication 1, dans lesquelles 
le rapport ponderal entre les constituants hydrophiles 
de type B et le compose cationique substantif aux textiles 
A, est compris entre. 0,7 et 2,3, 

Compositions selon les revendications 1 et 2 ou le compose 
cationique substantif aux textiles est le chlorure de 
dialkyldim§thylammonium, oft les radicaux alkyles sont 
constitues par des restes hydrocarbones derivant de 
I'acide gras de suif hydrogene. 
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4- Compositions selon les revendications 1 ou 2 ou les 

d§riv§s hydrophiles B sont pref irentiellement I'ethanol, 
1 ' isopropanol , 1 'isobutanol, 1 'hexylene-glycol, le 
butylither de 1 'ethylene-glycol. 
5 5- Compositions selon les revendications 1 5 4, comprenant 

de 40 a 50 % de compose" cationique substantif aux textiles, 
et diluables en toutes proportions a I'eau froide ou 
tiede. 

6- Compositions liquides selon les revendications 1 a 4 

10 comprenant de 15 H 40 % de compose* cationique substantif 
aux textiles et diluables en toutes proportions & I'eau 
froide ou tiede. 

7- Compositions adoucissantes utilisables pour le traitement 
des textiles, constitutes par les compositions selon la 

15 revendication 6. 

8- Compositions adoucissantes utilisables pour le traitement 
des textiles, obtenues par dilution h l'eau froide ou 
tiede des compositions selon les revendications 5 et 6. 
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